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Résumé : 
 
Nous étudions l’influence de l’ajout de particules non-colloïdales sur le comportement des fluides à seuil. 
Les matériaux que nous formulons permettent d’isoler la contribution purement mécanique des 
changements de propriétés rhéologiques de la pâte lorsque la fraction volumique en particules augmente. 
Nous trouvons les lois liant les propriétés mécaniques (élasticité, seuil d’écoulement) de la pâte 
granulaire à celles de la pâte suspendante (indépendamment de leur origine physique) et à la fraction 
volumique en particules (indépendamment de leur taille et de leur nature). Nous montrons, en accord 
avec des résultats d’homogénéisation, que les évolutions avec la fraction volumique en particules du 
module élastique et du seuil d’écoulement sont reliées par une loi simple. 
 
Abstract : 
 
We study experimentally the behavior of suspensions of noncolloidal particles in yield stress fluids. We 
focus on the purely mechanical contribution of the particles to the paste behavior, independently of the 
physicochemical properties of the materials. We attend to relate the macroscopic properties (elasticity, 
yield stress) of the paste to the properties of the yield stress fluid (independently of their physical origin) 
and the particle volume fraction (independently of their size and nature). We show, in agreement with 
recent results from a micromechanical analysis, that the elastic modulus/concentration relationship is 
related to the yield stress/concentration relationship through a very simple law.  
 
Mots-clefs : Pâte granulaire ; Suspension concentrée ; Fluide à seuil ; Homogénéisation 
 
1 Introduction 
 
De nombreux matériaux, appelés pâtes granulaires, se présentent sous la forme de 
suspensions concentrées de grains de tailles diverses plongés dans un liquide visqueux : les 
bétons frais, les boues, les laves torrentielles, les magmas, les pâtes de l’industrie alimentaire… 
La distribution granulométrique des particules peut être très large et  inclure des particules 
colloïdales et non colloïdales. Par exemple dans les bétons on trouve des particules à l’échelle 
du nm (fumée de silice), du µm (ciment), du mm (sable) et du cm (gravillons). Les bétons 
autoplaçants, récemment développés pour répondre aux problèmes de mise en place, ont un 
caractère fortement thixotrope (ils se figent rapidement au repos et sont très fluides en 
écoulement) qui provient de la pâte de ciment adjuvantée. Si le comportement thixotrope des 
pâtes de ciment (Roussel 2005) commence à être connu et peut être relativement maîtrisé, en 
revanche l’influence des sables et granulats sur ces propriétés n’a pas encore fait l’objet 
d’études poussées ; ce sujet est pourtant essentiel pour mieux contrôler leurs propriétés 
rhéologiques. La même problématique peut s’appliquer aux laves torrentielles en les considérant 
en première approche comme une matrice thixotrope (la boue) chargée en particules non 
colloïdales (sable, cailloux) ; une étude du cas spécifique de l’influence des particules sur le 
seuil d’écoulement d’une boue a ainsi été effectuée par Ancey et Jorrot (Ancey et Jorrot, 2001). 
Il semble désormais important de mener des études fondamentales plus générales sur le 
comportement rhéologique d’une suspension de grains dont le fluide porteur est thixotrope (ou 
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plus simplement un fluide à seuil). Notre objectif est d’étudier l’évolution de la loi de 
comportement de matériaux pâteux en fonction de l’ajout de particules, en nous concentrant sur 
les modifications purement mécaniques du comportement, c’est-à-dire indépendantes des 
propriétés physico-chimiques des pâtes et des particules étudiées. Nous avons étudié dans un 
premier temps le comportement en régime solide (élasticité, seuil de contrainte). Nous 
présentons le bilan d’expériences effectuées sur de nombreux matériaux, et comparons nos 
résultats à des calculs d’homogénéisation. 
 
2 Matériaux et procédures expérimentales 
 
Nous nous intéressons aux modifications purement mécaniques du comportement de la 
pâte dues aux particules. Nous avons donc formulé des matériaux dans lesquels on peut séparer 
deux échelles distinctes : celle de la matrice (fluide à seuil) et celle des particules non 
colloïdales, afin que ces dernières interagissent avec la matrice homogène et non avec ses 
éléments constitutifs. De plus, il faut vérifier que les résultats sont indépendants des propriétés 
physico-chimiques des pâtes et des particules, ainsi que de la taille de ces dernières. Dans cet 
objectif, nous avons employé des fluides à seuil et thixotropes tirant leurs propriétés d’origines 
physiques différentes, et des particules monodisperses de taille variable et aux propriétés de 
surface différentes (Mahaut et al. en préparation). 
Nous avons formulé  des gels (Carbopol, dont le seuil provient de la formation d’une 
structure entre chaînes de polymère) ayant des seuils de 40 et 80 Pa, des émulsions inverses 
(dont le seuil est dû à la tension de surface) ayant des seuils de 10, 40, 70 et 200 Pa, et des 
suspensions de bentonite (dont le seuil est d’origine colloïdale) qui sont thixotropes et ont des 
seuils après 10 minutes de repos de 3, 30 et 60 Pa. 
Nous avons utilisé des billes de polystyrène cristal (hydrophobes), de densité 1.05, ayant 
des diamètres de 80, 140 et 315 µm, ainsi que des billes de verre (hydrophiles) de densité 2.5 et 
de diamètre 140 µm, 2 et 3 mm. Nous avons fait varier la fraction volumique en particules dans 
les pâtes entre 0 et 50 %. Avec ces caractéristiques, les particules ne sédimentent pas dans les 
pâtes étudiées au repos (Coussot 2005). L’échelle de la microstructure de toutes ces pâtes est 
très inférieure à celle des particules (Mahaut et al. en préparation), on peut alors considérer que 
les particules sont en interaction avec un milieu homogène.  
Les billes sont soigneusement lavées dans un bain à ultrasons pour enlever les résidus de 
surfactant employés lors du processus de fabrication des billes et éviter des modifications du 
comportement de nature physico-chimique ; nous avons en effet observé que les billes de 
polystyrène non lavées liquéfient le Carbopol. Nous lavons donc les billes jusqu’à ce qu’un 
comportement stable et reproductible soit observé. 
Les expériences sont effectuées sur un rhéomètre Bohlin C-VOR 200 avec une géométrie 
Vane : un croisillon à 6 pales de diamètre 25 mm plongé dans une cuve rugueuse de diamètre 36 
mm pour éviter le glissement de la pâte aux parois (Coussot 2005) et avoir un entrefer 
suffisamment large par rapport aux particules. Pour les billes de verre millimétriques, un 
croisillon de 40 mm de diamètre est plongé dans une cuve de 100 mm de diamètre.  
Le module élastique est déterminé en effectuant des expériences d’oscillation en régime 
linéaire. Plusieurs méthodes de détermination du seuil ont été testées (les protocoles de 
préparation et de mesures sont détaillés dans la référence Mahaut et al. en préparation). La 
difficulté à effectuer cette détermination est illustrée sur la Fig.1a : dans cette expérience 
effectuée sur une émulsion chargée à 20 % en particules, une série de paliers ascendants de taux 
de cisaillement espacés logarithmiquement, d’une durée individuelle de 30 s (de façon à 
atteindre un état stationnaire), a été suivie d’une série de paliers descendants (Fig.1b). On 
remarque que les états stationnaires atteints lors de la montée et de la descente sont différents, 
ce qui indique l’existence de phénomènes irréversibles ; lors de la descente, à l’approche de 
l’arrêt, la courbe d’écoulement macroscopique de la pâte granulaire se confond quasiment avec 
18ème Congrès Français de Mécanique Grenoble, 27-31 août 2007 
3 
celle de l’émulsion seule. Le seuil d’arrêt de la pâte granulaire ainsi défini semble alors être le 
même que celui de l’émulsion pure (ou tout au moins fortement appauvrie en particules). On 
peut comprendre facilement ce phénomène : il y a eu migration des particules (Ovarlez et al. 
2006) vers l’extérieur de la cuve ; à basse vitesse, l’écoulement se localise (Coussot 2005) à 
proximité de l’outil, et ne concerne donc plus que l’émulsion pure (ou très appauvrie) dont on 
mesure les propriétés. Cette déplétion en particules de la zone proche du croisillon est visible à 
l’œil nu sur des matériaux transparents (Carbopol). Toute mesure impliquant un écoulement est 
a priori sensible à ce phénomène ; on peut penser par exemple que les mesures de seuil par 
affaissement (Ancey et Jorrot 2001) sont affectées par la migration des particules. Le même 
problème se retrouve si on effectue un précisaillement : toute mesure du seuil d’écoulement, 
quelle que soit la méthode employée, donne alors une valeur correspondant à un matériau moins 
concentré (proche du seuil de l’émulsion pure). 
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FIG. 1 – a) Courbe d’écoulement de l’émulsion pure, et comportement lors de paliers ascendants et descendants de 
taux de cisaillement (figure 1 - b)) pour une suspension de 20 % de billes de polystyrène (80 µm) dans une émulsion. 
 
C’est pourquoi nous avons choisi d’effectuer des mesures en partant d’un matériau au 
repos, non précisaillé, et d’effectuer la mesure à faible vitesse de cisaillement (10-2 s-1) ; le seuil 
est alors défini par le plateau (émulsion, Carbopol) ou le pic (bentonite) de contrainte atteint 
pour une déformation de l’ordre de l’unité (Dzuy et Boger, 1985). La mesure de seuil est 
considérée comme destructrice, et toute nouvelle mesure nécessite de préparer un nouveau 
matériau. Cette méthode a en outre comme avantage de garantir une structure isotrope du 
matériau qui facilite la comparaison aux calculs d’homogénéisation. 
La pâte granulaire est préparée par mélange manuel des billes et de la pâte dans la cuve de 
mesure. Un malaxage vigoureux est effectué pour notamment déstructurer les matériaux 
thixotropes (bentonites). Un suivi de l’élasticité est ensuite effectué pendant 10 minutes ; enfin, 
le seuil est mesuré, le temps de repos durant lequel la mesure d’élasticité a été faite (10 min) 
étant suffisamment long pour ne pas être sensible à l’éventuelle non reproductibilité de la 
procédure de déstructuration initiale du matériau. Nous avons vérifié que la mesure d’élasticité 
par oscillations est non destructrice vis-à-vis de la mesure de seuil. 
 
3 Elasticité 
 
La Fig.2a montre un exemple de mesures de module élastique dans une pâte constituée de 
billes de polystyrène de 140 µm dans une suspension de bentonite. On constate sur la Fig.2b que 
les modules suivent la même évolution temporelle indépendamment de la fraction volumique en 
billes : si le module de la bentonite suit une évolution 0 0' ( ) ' ( )=G t G f t  alors le module d’une 
pâte concentrée en particules à une fraction volumique φ  suit une loi 0'( , ) ' ( ) ( )=G t G g f tφ φ . 
Ceci est en accord avec l’hypothèse que nos particules sont inertes d’un point de vue physico-
chimique : elles n’affectent pas la cinétique d’évolution de la pâte.  
La Fig.3 montre l’évolution du module élastique réduit en fonction de la fraction 
volumique en billes pour des billes de diverses tailles plongées dans l’ensemble des pâtes. On 
remarque que cette évolution semble indépendante des paramètres que nous avons fait varier 
(valeur et origine du seuil de la pâte, taille et nature des billes) : ceci est en accord avec 
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l’hypothèse que nous étudions uniquement les modifications purement mécaniques du 
comportement apportées par les particules. Il y a cependant une certaine dispersion des mesures 
(qu’on retrouve dans les mesures de seuil) pour des fractions volumiques supérieures à 40 % ; 
elle est probablement due au protocole de préparation des matériaux : il semble qu’il faille 
travailler dans ce cas sur des volumes plus importants. 
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FIG. 2 - a) Evolution temporelle du module élastique 'G  d’une suspension de billes de polystyrène de 140 µm (φ  de 
0 à 50%) dans une suspension de bentonite. b) Modules '( )G φ  normalisés par le module 0'G de la bentonite pure. 
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FIG. 3 - Evolution du module élastique réduit en fonction de la fraction volumique pour les matériaux étudiés. 
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Dans le cas du Carbopol (Mahaut et al. en préparation), nous avons observé une 
dépendance des mesures avec la taille des billes qui disparaît pour des tailles supérieures au 
mm, qui elles donnent des résultats cohérents avec ceux obtenus sur les émulsions et la 
bentonite. Ceci indique la présence d’effets de surface importants pour des billes de taille de 
l’ordre de 100 µm, qui apportent une modification physico-chimique du comportement, ce qui 
élimine ces matériaux comme matériaux modèles pour notre étude. 
Nous arrivons finalement à la formulation attendue du module élastique '( )G φ  d’une pâte 
granulaire constituée de particules sphériques de taille quelconque (plus grande que la 
microstructure de la pâte suspendante) plongées à une fraction volumique φ  dans une pâte de 
module 0 0' : '( ) ' ( )=G G G gφ φ . A titre d’exemple, nous ajustons les données avec une loi de 
puissance divergeant à l’approche d’une fraction maximale 2,50: '( ) / ' (1 / )
−= − mm mG G φφ φ φ φ ; 
nous fixons 60%=mφ , valeur observée pour la divergence de la viscosité des suspensions 
concentrées (Ovarlez et al., 2006). On trouve un bon accord avec cette expression, qui ajuste 
également les mesures de viscosité de suspensions de particules plongées dans des fluides 
Newtoniens (sous le nom de formule de Krieger-Dougherty) (Coussot 2005) sauf en régime très 
concentré (Ovarlez et al., 2006). On remarque en outre que les données sont au-dessus de la 
borne inférieure d’Hashin-Shtrikman ( )0'( ) ' (2 3 ) /(2(1 )G Gφ φ φ= + −  (Hashin et Shtrikman, 
1963), borne théorique qu’il faut respecter si les particules sont réparties de façon isotrope dans 
un milieu continu avec lequel elles interagissent uniquement mécaniquement. 
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4 Seuil 
 
La Fig.4 montre des exemples de mesures de seuil effectuées à vitesse faible 10,01 −= sγ . 
On observe bien un plateau dans le cas de l’émulsion (Fig.4a) et du Carbopol, qui définit le seuil 
du matériau. Dans le cas de la bentonite (Fig.4b) on observe un pic de contrainte : le seuil est 
défini comme le maximum de ce pic. 
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FIG. 4 - a) Mesures de seuil effectuées à vitesse faible 10,01 −= sγ  pour des billes de polystyrène de 140 µm 
plongées à diverses fractions volumiques dans une émulsion. b) Même chose dans une suspension de bentonite. 
 
De même que pour l’élasticité, nous avons obtenu des résultats qui semblent indépendants 
de tous les paramètres que nous avons fait varier (valeur et origine du seuil de la pâte, taille et 
nature des billes). Nous avons vérifié en particulier que la cinétique d’évolution du seuil de la 
bentonite n’est pas modifiée par la présence de billes. Le bilan de ces expériences est présenté 
sur la Fig.5. A titre d’exemple, nous représentons l’ajustement des données par 
0
1,25( ) / 1 /(1 / ) mc c m
φτ φ τ φ φ φ= − −  avec 60%=mφ  (voir section 5 pour une justification de cette 
forme). Nous avons aussi représenté un exemple d’une évaluation d’homogénéisation (Chateau 
et Luu Trung, 2007) suivant le schéma autocohérent qui donne un accord médiocre au-delà de 
20 %. 
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FIG. 5 - Evolution du seuil réduit en fonction de la fraction volumique pour l’ensemble des matériaux étudiés. 
On trace également l’évaluation (Chateau et Luu Trung, 2006) du schéma autocohérent et un ajustement des données 
par une loi 
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1
( ) /
(1 / )
−= − mc c m φ
φτ φ τ φ φ  avec  60%=mφ . 
 
5 Relation entre élasticité et seuil. Homogénéisation  
 
De récents travaux d’homogénéisation (Chateau et Luu Trung, 2007) prédisent une relation 
générale, indépendante du schéma d’homogénéisation, entre la viscosité et le seuil d’une 
suspension de particules plongées dans un fluide de Herschel-Bukley. Cette relation doit 
théoriquement également s’appliquer entre l’élasticité et le seuil : elle prédit que le seuil ( )cτ φ  
d’une suspension de particules plongées à une fraction volumique φ  dans une pâte de seuil 
0c
τ  
et de module 0'G est lié à son module '( )G φ  par l’expression 0 0( ) / (1 ) '( ) / '= −c c G Gτ φ τ φ φ . 
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FIG. 6 – Module élastique réduit modifié 0(1 ) '( ) / '− G Gφ φ  en fonction du seuil réduit 0( ) /c cτ φ τ  pour 
divers matériaux. 
 
On trace sur la Fig.6 le seuil réduit 
0
( ) /c cτ φ τ et le module réduit modifié 
0(1 ) '( ) / '− G Gφ φ  et on trouve un accord remarquable entre les deux expressions, en accord 
avec la prédiction théorique de Chateau et Luu Trung (Chateau et Luu Trung, 2007), qui justifie 
par ailleurs la forme de la fonction d’ajustement des données de seuil (Fig.5). 
 
6 Conclusion 
 
Nous avons étudié l’évolution de la loi de comportement de matériaux pâteux en fonction 
de la fraction volumique en particules ajoutées, en nous concentrant sur les modifications 
purement mécaniques du comportement. Dans cet objectif, nous avons formulé des matériaux 
dont la microstructure est plus petite que celle des particules employées, et dont les seuils ont 
des origines physico-chimiques différentes, et nous avons défini une procédure de mesure de 
seuil non perturbée par des problèmes de migration. Nous trouvons les lois universelles liant les 
propriétés mécaniques (élasticité, seuil d’écoulement) de la pâte granulaire à celles de la pâte 
suspendante et à la fraction volumique en particules. Nous montrons notamment, en accord avec 
des résultats récents d’homogénéisation, que les évolutions du module élastique et du seuil de 
mise en écoulement avec la fraction volumique en particules sont reliées par une loi simple 
0 0
( ) / (1 ) '( ) / '= −c c G Gτ φ τ φ φ . 
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